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RESUMO 
A calibração multivariada associada à espectroscopia NIR foi utilizada para a determinação dos parâmetros 
energéticos e de qualidade da biomassa de café, como método alternativo aos atuais métodos de referência. Além 
de determinar múltiplos constituintes químicos em um curto intervalo de tempo, o método proposto é mais barato 
que o tradicional e minimiza a geração de resíduos. Dessa maneira, os modelos de calibração multivariados 
empregando regressão por mínimos quadrados parciais (PLS) foram aplicados nos espectros obtidos pelo 
infravermelho próximo foram desenvolvidos para predizer as seguintes propriedades da casca de café: umidade, 
cinzas, carbono fixo e teor de voláteis. Resultados significativos foram obtidos, com R
2
 cal, val superiores a 0.76, 
erros relativos inferiores a 12,00%, baixo número de amostras anômalas removidas e ainda baixo número de fatores 
foram necessários para a construção dos modelos de calibração. Sendo assim o método proposto neste trabalho 
evidencia a relevância da utilização da metodologia, tanto do ponto de vista econômico quando se avalia os 
parâmetros de qualidade (por ser um método com melhor relação custo/benefício), como também ambiental, já que 
resíduos da indústria de café foram utilizados e demonstraram potencial de aproveitamento para produção de 
energia. 
Palavras-chave: análise aproximada, espectroscopia NIR, PLS. 
 
ABSTRACT 
 
The multivariate calibration associated with NIR spectroscopy was used to determine the energy and quality 
parameters of the coffee biomass as an alternative method to the current reference methods. In addition to 
determining multiple chemical constituents in a short time interval, the proposed method is cheaper than 
traditional and minimizes waste generation. Thus, the multivariate calibration models employing partial least 
squares regression (PLS) were applied to spectra obtained by the near infrared were developed to predict the 
following properties of the coffee bark: moisture, ash, fixed carbon and volatile content. Significant results were 
obtained with R2 cal, val values higher than 0.76, relative errors lower than 12.00%, low number of anomalous 
samples removed, and a low number of factors were required for the construction of the calibration models. 
Therefore, the method proposed in this study shows the relevance of the methodology used, both from the economic 
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point of view when evaluating the quality parameters (because it is a more cost-effective method), and also 
environmental, since waste from the industry Of coffee were used and demonstrated the potential of use for energy 
production. 
Keywords: Approximate analysis, NIR spectroscopy, PLS. 
 
 
RESUMEN 
 
Se utilizó la calibración multivariante asociado con NIR espectroscopia para determinar los parámetros de 
energía y la calidad de la biomasa de café como un método alternativo a los métodos de referencia existentes. 
Además de determinar varios componentes químicos en un corto intervalo de tiempo, el método propuesto es más 
barato que el tradicional y reduce al mínimo la generación de residuos. Por lo tanto, los modelos de calibración 
multivariante mediante regresión por mínimos cuadrados parciales (PLS) se aplicaron a los espectros obtenidos 
por infrarrojo cercano se han desarrollado para predecir los siguientes café vainas propiedades: humedad, 
cenizas, carbono fijo y de contenido volátil. se obtuvieron resultados significativos con R2 cal, val mayor que 0,76, 
errores relativos a menos de 12.00%, bajo número de muestras anómalas retirados y aún bajo número de factores 
fueron necesarios para la construcción de modelos de calibración. Así, el método propuesto en este estudio pone 
de relieve la importancia de la utilización de la metodología, tanto desde el punto de vista económico en la 
evaluación de los parámetros de calidad (que es un método con una mejor relación coste / beneficio), así como del 
medio ambiente, como residuos de la industria el café se utilizaron y mostró su uso potencial para la producción 
de energía. 
Descriptores: Análisis aproximado, espectroscopia NIR, PLS. 
 
 
 
 
INTRODUÇÃO 
 O Brasil, em 2016, conservou sua posição de 
maior produtor e exportador mundial de café com 
uma produção de 49,67 milhões de sacas (de 60 kg) 
(ICO, 2016). Sendo relevante destacar que o cultivo 
majoritário está presente nos estados de Minas 
Gerais, Espírito Santo, São Paulo, Bahia, Rondônia, 
Paraná e Goiás, correspondendo cerca de 98,65% da 
produção nacional.  
 O café é uma das matérias-primas mais 
relevantes dentro do comércio brasileiro e estrangeiro 
(BARBIN et al., 2014). Além de que, seu uso não 
está pertinente apenas ao consumo do grão, mas 
também a outras importantes atividades, 
especialmente no aproveitamento de seus resíduos.  
 A quantidade de resíduos procedente de 
produtos agrícolas no mundo é muito grande. São 
gerados cerca de 65% de resíduos em atividades 
florestais, e 35% de resíduos agropecuários. Entre os 
resíduos agrícolas, a casca de arroz, o bagaço da cana 
de açúcar e a casca de café são os principais. Por 
exemplo, no processo de fabricação do café são 
produzidos 21% de resíduos sólidos, ou seja, cascas 
de café, onde para cada 1kg de frutos de café 
colhidos, são gerados cerca de 0,18 kg de cascas 
(MURTHY, 2012).  
 Além do grande volume produzido, de 
biomassa de cascas de café também apresentam 
algumas características que as tornam desejáveis para 
uma possível aplicação energética, pois dispõem de 
poder calorífico próximo de 17.500 kJ.kg
-1
, energia 
essa que pode ser utilizada pela própria indústria 
como fonte de combustível (CEPEL, 2000).  
 A propriedade química da casca, dos grãos 
crus, e a qualidade da bebida do café, podem ser 
afetadas por vários fatores, tais como: composição 
físico-química, espécies, local de cultivo, manejo de 
adubação, forma de colheita, armazenamento, 
torração, condições de estocagem, umidade, cinzas 
entres outros (MARTINS et al., 2005).  
 Alguns desses parâmetros tais como os teores 
de umidade e cinzas, podem ser utilizados a fim de 
demonstrar o potencial da casca de café como 
combustível; também na verificação de fraudes do 
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grão do café vendido. Já teores como carbono fixo e 
materiais voláteis são utilizados como indicativos do 
potencial energético da matéria-prima de café. 
 Várias pesquisas têm sido realizadas no 
intuito de aproveitar os resíduos da produção do café 
(casca, borra) em um leque de produtos tais como, na 
indústria de fertilizantes (SHUBERT, 1987), na 
produção de carvão ativado (PAULA, 2006), etanol 
(GOUVEA et al., 2009; TEHRANI et al., 2015) 
combustível (MAGALHÃES et al., 2008), entre 
outras inúmeras aplicações (KIRAN et al., 2014; 
KRZYZANIAK et al.,2014; OLIVEIRA et al., 2015; 
RAMBO, 2013).  
 Dessa maneira, é importante realizar pesquisa 
a respeito das propriedades presente na casca de café 
, para que possa observar possíveis aplicações e 
aquisição de produtos como fonte energética e 
observar (teor de umidade, cinzas, materiais voláteis, 
carbono fixo) (KLAUTAU, 2008; SASMAL et al., 
2012), e no controle da qualidade, através da 
determinação dos constituintes químicos para 
obtenção de produtos com qualidade 
(ALESSANDRINI et al., 2008; MORGANO et al., 
2007; PIZARRO et al., 2007).  
 Neste sentido, os produtores e as indústrias 
de café tem investido em tecnologias cada vez mais 
rápidas e otimizadas para análise dos parâmetros de 
qualidade de seus produtos. Essa rapidez tem sido 
alcançada graças à aliança entre espectroscopia no 
infravermelho próximo (NIR) com a quimiometria. 
A espectroscopia NIR apresenta espectros 
com bandas alargadas, superpostas e de fraca 
absorção, tornando difícil sua interpretação. Porém, 
esse problema pode ser contornado tratando os dados 
espectrais com o uso de técnicas quimiométricas, 
obtendo-se assim espectros de fácil interpretação. 
 Ou seja, os dados espectrais necessitam de 
algum tipo de pré-tratamento. Este pré-tratamento 
espectral é uma ferramenta matemática que tem a 
finalidade de reduzir e/ou eliminar fatores 
indesejáveis (distorções espectrais, bandas 
sobrepostas, alargamento de linha de base), sem 
alterar as informações espectroscópicas contidas 
neles (SIESLER et al., 2002).  
 Deve-se ter cuidado, no momento do pré-
processamento, pois se for feito de forma inadequada 
pode remover informação útil e, por isso, um 
reexame deve sempre ser realizado após o pré-
processamento.   
 Vários pré-tratamentos podem ser aplicados 
nos espectros antes da obtenção dos modelos de 
calibração. Destacando, que o método certo vai 
depender da composição dos analitos presentes e dos 
tipos de variações presente nos dados espectrais 
(MARTENS, 1996).  
 Entre os pré-processamentos mais utilizados 
estão às derivadas. Isso porque processos de 
derivação são simples, rápidos, de fácil interpretação, 
a razão sinal ruído não é prejudicada, são capazes de 
remover os efeitos sobre a linha de base e melhorar a 
resolução entre bandas sobrepostas.  
  
MATERIAIS E MÉTODOS 
 Quarenta e uma (41) amostras de cascas de 
café, coletadas de março a novembro de 2012 
distribuídas entre as espécies arábica e robusta 
fornecidas por empresa beneficiador-IAC (Instituto 
Agronômico de Campinas) foram devidamente 
coletadas após o processo de via úmida.  
 Na figura 1 pode-se observar as amostras de 
café, em sequência o processo por via úmida que 
separa a casca do fruto (despolpamento), e secas em 
bandejas a temperatura ambiente, moídas em um 
moinho tipo faca (MA 920, Marconi) e classificadas 
em agitador de peneiras para o tamanho de partícula 
de 48 mesh. Estas amostras foram separadas e 
utilizadas para o método de referência via úmida.  
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Figura 1.(A) Café na planta, (B) Fruto úmido, (C) Casca 
de café, (D) Casca de café moído e peneirado. 
 
 
  
 Na Figura 2 pode-se observar a síntese da 
representação experimental que utiliza o método de 
referência (análise imediata), que está resumida no 
processo abaixo. 
Figura 2. Representação dos procedimentos 
experimentais. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
O cálculo do teor de umidade, cinzas e de 
materiais voláteis foi feito subtraindo-se a massa 
inicial da amostra da massa da amostra após 
aquecimento dividida pela massa inicial. Já o teor de 
carbono fixo é obtido de forma indireta, através 
subtração dos valores de cinzas e teor de voláteis. 
Todas as massas iniciais foram pesadas com um (1) g 
da amostra. 
 
PRÉ-TRATAMENTO DERIVADAS 
As derivadas são muito úteis em casos onde 
alinha de base é difícil de ser identificada, uma vez 
que elas são capazes de remover efeitos sobre a linha 
de base.  Tanto a primeira (1D) quanto a segunda  
derivada  (2D) quando aplicadas  aos   espectros   
brutos,  acentuam as   informações   contidas   ao   
longo   dos comprimentos de onda e se tem uma 
melhora na resolução espectral. Assim, melhorando 
problemas, como bandas sobrepostas, destacando 
pequenas variações espectrais não evidentes nos 
dados brutos (ESBENSEN, 2010).  Contudo, os 
ruídos tornam-se acentuados em relação aos sinais 
espectrais, piorando a relação sinal/ruído, portanto, 
deve-se ter cuidado com a qualidade dos espectros 
com os quais se deseja aplicar derivadas (NAES et 
al., 2007). Pois, ocorre uma mudança na inclinação 
infinitesimal da curva, removendo o efeito aditivo 
(offset). Além do mais, a 2D pode ajudar a separar 
picos próximos e tornar características espectrais 
mais eminentes. Entretanto os máximos das bandas 
agora passam por um mínimo como visto na figura 3. 
Para o uso das derivadas utilizou-se o 
programa Unscrambler 10.3 e Origin 6.0 (Originlab) 
para construção dos gráficos. 
Aplicando as derivadas, variou-se o tamanho 
das janelas, usando de 3 até 31 pontos, o que resulta 
no maior ganho na relação sinal/ruído.O polinômio 
usado foi de ordem 2. 
 
Amostra de café 
Amostra de café seca 
Amostra moída e peneirada 
Estufa 105º ± 5 ºC 
durante 12 horas       
(duplicata) 
  NIR(duplicata) 
Mufla 
Aquisição de 
espectros 
Processo por via úmida 
Cinzas 600º ± 10ºC 
por 4 horas 
(duplicata) 
Materiais voláteis 
800º ± 10ºC por 8 
minutos 
(duplicata) 
Dessecador 30 
minutos (atingir 
temperatura ambiente 
e constante) 
 
Dessecador20 
minutos (atingir 
temperatura ambiente 
e constante) 
Pré-tratamento 
(Derivadas) 
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RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 Na tabela 1 estão descritos os valores médios 
com seus respectivos desvios padrões, bem como os 
valores máximos e mínimos obtidos para as 41 
amostras.    
Tabela 1. Resultados da análise imediata. 
Propriedade 
de interesse 
Umidade Cinza Carb. 
 fixo 
TMV 
Média 11,3 
±0,55 
2,2  
±0,6 
10,5 
±0,88 
88,9 
±1,2 
Mínimo 5,5 1,3 5,5 74,8 
Máximo 15,6 2,9 20,1 92,7 
 
 Valores baixos de umidade e cinzas como os 
encontrados neste trabalho demonstram a 
possibilidade destas biomassas de café ser 
aproveitadas em processos de biorrefinarias. Da 
mesma forma altos teores de carbono fixo e de TMV 
também são uteis em indústrias processadoras de 
biomassa. Os teores de umidade baixos são 
favoráveis para os processos de combustão e também 
em processos microbiológicos, pois a baixa umidade 
evita processos de degradação dos grãos de café. 
Assim como baixo teor de cinza indica pouca 
probabilidade de contaminação. 
Os espectros brutos da região NIR (Figura 3 
A) e os espectros pré-tratados com 2D (Figura 3 B) 
das 41 amostras de café, obtidas após a média das 
duplicatas, foram coletados. Observa-se que as 
bandas mais largas e proeminentes nos espectros 
brutos, tornam-se mais acentuadas e finas após o 
processo de derivação, facilitando assim a atribuição 
de bandas características dos parâmetros físico-
químicos avaliados na calibração.  
Além do mais o grande intervalo nas 
concentrações das propriedades de interesse (Tabela 
1) favorecem a variabilidade dos espectros, que 
futuramente será útil na construção de modelos de 
calibração. O baixo desvio padrão associado a cada 
analito demonstra também a boa repetibilidade da 
análise via úmida , assim como a duplicata dos 
espectros NIR , demonstra também a excelente 
reprodutibilidade da técnica. 
 
Figura 3. Espectros brutos (A) e espectros derivados (B) 
da região NIR. 
 
 
  
 
CONCLUSÃO 
 Parâmetros físico-químicos avaliados de 
umidade e cinzas obtidos neste artigo demonstram a 
possibilidade da utilização da casca de café de ser 
aproveitadas em processos de biorrefinarias para a 
produção de energia. Da mesma forma altos teores de 
carbono fixo e de TMV também são úteis em 
indústrias processadoras de biomassa. Onde utilizou-
se a espectroscopia do infravermelho próximo na 
análise das amostras e ferramentas matemáticas para 
otimização dos resultados.  
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